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Насгоящая метод{ха распрстitяяfiся ва масс{пскгромsтры (Triplc Qusd 5500D

п (QTRAP 5500D (далее - масс-спекгромегры) фrрмы <АВ Sciex Pte, Ltd.rr, Сшташ}т,
и устаЕавлваает мgIодику их Еерви.пrой и периодиtIеской поверм,

ИEтервал мехду поверкамц - l год.

1 ОIIЕРЛЦИИ ПОВЕРКИ

l . l Пря прведевии поверIg выпоrIЕяют опqяццR, указашле в та6:ше 1 .

Табrща l

2 СРЕДСТВЛ ПОВЕРКИ

2.1 При прведеflиI{ пов€ркi прпмевяют след/ющlс средства поверки:

- резерпЕIr, ФС423267-96;
- весы лабораторвые по ГОСТ 53228-2008, класс то,шоqги - I;
.- колбs 2-10G-2 ГОСТ 1'7'10-'14;
.- колба 2-1000-2 ГоСТ |'l7o-14;

- lтипетка град/ирваяяая 1-1-2-1 ГОСТ 29227-9l;

- cтalctlt вIldестимоglъю 50 мл по ГоСТ 25336-82.

- ацетоt.lЕтрип дrrя жид(остЕой хрматогрфш, ТУ 6-09- 1,|-2l67,84;
2.2 Допускаsтся применеttце других средств измереЕlй п оборудовашя с техни-

чсскЕми в метрологЕtrеtкrмп характеристrrками Ее хуже указаяIiьD(.
Все Еспоrьзуемые средсгва ЕзмеревиЛ доJD'ФI ltмсrь дейgrвуюrЕlе свЕдgl€льgгва

о поверке.

3. ТРЕБОВЛПИЯ К КВДЛИФИКЛЦ{И ПОВЕРИТЕЛЕЙ

к врвеленrао поверкп масс-спекФомgтра допускаtотся ,ща, шrrпвшие эксплуа-

тащоЕЕые докуr{сIггы яа Hta(, Еirеюшrе достато!lцые зваtшя в опшг работы с Bш,tlt и

аттестовапные в качестве поверителя оргаrrом Государсгвешоfi мсгрологf,сескоЙ

слухбы.

4 ТРЕБОВАПИЯ БЕЗОIЬСНОСТИ

4.1 Требовашя безопаспостп доrDtФы соотв9тствоаать рекомеtrдацrrяii,

изложевным в р5ководстве по эксtrлуатации tа прuбор.

4.2 Прrr вьшо,шенrи поверrо соблrодаrот правила тецп{ки_6езопасsостrr при

оаботе с химпtlескпми реакIивЕlми по госТ 12,1,001,16, требовация

|n.".poбсзon"""o"r" по гост i2.I.019-79 и пожаробезопасвоgтп по гост l2,1,00+9l,

Наимеtlоваtlие операции Номер пуrrкга мЕrодики

l вЕешЕпй осмотр 7.|

2 опDобовдrие 1.2

3 ОЕDеделевие мgгрологическtlх хар!lктýристик: 1,з

- определсайе отЕоситепьвого средЕего квад)атЕtlеского
откJIопеЕllJI вьD(одIiого сиrнала (плоцадя пика) масс-
спекгрмсгров TTiple Quad 5500> п <QTRAP 5500)) прп
вводе пробы через хроматоrраф.

,l.з.l



5 условItя повЕрки

При прведеш Еов€ркЕ в лаfuраторпи должtlы соб,пюдаться сле4/юпЕе цормаrIьЕые

условшr Езмерешй:
температура окр}.кllющей среды,..."С ,....,... ............2Gtl
oTllocllтejtbgм вJlzlrt(Eocтb воздуха,...О/6, неболее.............................80

6 ПОДГОТОВКЛ К ПОВЕРКЕ

6.1 Подотавливают првбор к работt в cooTBeTcTBиrt с требоваrп-п,{п руковод-
ства по зкспJryатацrlц.

6.2 Готовrг KorrтpoJБrrbй раствор резерпина в соответствпп с Прплох(еЕием l.
Погрешrость прпгmовлеппя раствора не более t 5Оlо.

7 IIРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ

7,l Ваешций осмотр
ПрЕ вЕешЕем осмотре ус,вIrавjlrtвают:, соответств!е комtlлекfi ости масс-спектрмеца требовавя-па техшrческой до-

к}ъеЕrцIип;
- четкость маркцровки;

- IlсправЕость мехаIизмоа и кр€ЕехItьD( дgгалей.
Не допускаlотся дефекгы, которые могrт пов,lияь Еа работоспособвосгь прпбора-

7.2 Опробоваj{ие
7.2.1 Опредедеше отвошенrrя сигfiа,rш1ъ, масс- спеrфомстрв оцредеrrяют с Ес-

пользоваЕием коItто,,ьпого вещества и при услоsиях, }казаrrrых в таб:ще 2.

Табrшца2

Коггроrьвьй раствор резерпина вводптся в масс-спектрмЕФ чорез ямдtостrый
хроrrаюгрф. ЗпачеЕие отЕош€Еия сигна,rш1,lr измерясlг црв условпях, прЕведе!lцьD( в
таблt{це 2, прЕ моЕпторивге заданflой реsкции (MRM) и полохите.ьвой иошза.шrя
электроqтатЕческцм спреем дul реrltстрации перехода протонl4рвашого ЕоЕа резер
mлна с rnlz 609,3 к ею фрагмеrry с m/z l95. Меrодп(a прЕютовлеЕпя коЕтрJьЕого
раствора резsрпrна указма s Приложеrlии l.

ПоrrучеFное зяачецие S/N дол}ýrо бьпь не менее 2000:I .

7.2.2 проверка идеЕrифЕкационflьrх дstlншх прграммаого обеспеченця масс_

спекrрометра

Режям элекгDоспDей. MRM. положЕт€JБнлI цоЕцищtля

Эдоект вода /ацсюЕrrФrл
с объемньдr соотrrоцевиеrr 30/70

контDольвълi DаgвоD DезеDIIшл в ацетоfiиmЕле

Массова, кощФггрдля ковтроль-
пого вещеqтва. r"г/.ц1

0,0000l

Объем пробы ковтроJъЕого рас-
TBoD& мкп

5

СкоDость потока элюе*4 см]/мttн 0,4

исто,лrrл< иопов с зондом тrгыопsрrач
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После вк]тюченtlя \@сс-спектро!ttетра появляется окяо с логотипом ПО, пр€дсгаsлевное
яа рпс. l.

рис.l окво с вазваrrием По

Идегrпфикаlшонныс данные ПО (наименование п нолtср верlпr ПО, Рпс.2) рас-
полаmются по след}lощему п}ти Help - > ДЬочt Дпдlуst., Цифровой ядентификатор

програмj\пrого обеспечевия (коцтрльная cyttlмa исполяяемого файла Алаlуst.ехе) вы-

чяслястся по а,горrmиу MD5.
Совпадение идеrшфикационных даllньп запущепвого ПО с даrвьБ{и, приведеЕ-

яьrми в таблпце 3 ямяется положllтельным результатом проверки илегrпфякачионяъп<
далlrьц по.

Analysf
lr*trr.nt Cdrrol.|n ьо
'э...d.tо 

5oan .t

IЬ 9.!*.l i lc..i..d to:

Алфd.1.6.З Btid orat

о ал з Ав SoD( Д ,irr, Ё.av.d.

P(liirý coФrirl о апз v..!r cdDoldin Д |irr, l.!t,va

м.ý ýЁ(l'dl1.tу Toorl чз,з .Фяirr о 199szФ siл. A|*rьr, tlc

РЕс. 2. идентификациовные даявые По



табдица з

Идеятификалиовное
t arмetroBaBиe По

Номер верии (ллеп-
тифнкалиовяьrй во-

мео) По
ЦиФровоfi идеtIгифЕка-

тор ПО

Аrrгоритм вычис-
лешlя идекгифи.

катора По

Analyst 1.6.з
з5Dввзвсl FO6ввсА
8АбFFбс2 l зю8в9D MD5

Analyst не mке 1.6.x MD5

7.3 Опрлелевие метролог!неских характеристик
7.3.1 опрлелешае отвосrгельпок, ср,е.щего квад!цтпчсского oтKlloвettlll аьD(од-

цого сппlала (тлощади пика) масс.спекФомегров <Тгiрtе Quad 5500D и (QTRAP 5500))
при вводе пробы черсз хроматограф,

КонтоIьgьй раствор резерIша вводят в мас€-спсктромсrр через ю.щ(оствъй
хромцограф п измеряют зяачеяие вьD(оlшого сигпа,ла (плоrда,ш пrrкa) пр, условиЕt
}тазаrrltьц в 7.2. ИзмереЕия повторяот tle меве€ б раз.

Отltос!тельное сре.шее ква,цратrlческое отклонешле выхоJцого сигsала (rшоща,щ
пика) ох , Уо, рассчrтьвают по формуле ( l )

l00
^х

(l)

гдс xi - i-oc зЕачеtrие вьD(одtlого сllгваJIа (rurоцади пша);

Х - ср.шес арифметическое звачевllе вьD(одtого спrчала (Iшощадл пика).
3ааченfiе опtосптеrьяого средвеrc квадратяческоц} отклоЕевця вшtодЕого cEl-

вала (шrощадi пцка) прп вводе пробы чсрз хроматограф ве долlоrо превьшrать 5Оlо,

8 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУJIЬТДТОВ ПОВЕРКИ

8.1 Р€зуrБта]ы поверк! масс-спектрометров зацосят в протокол (ПриложеЕие 2).
8.2 Полоlшгельные рзультаты поверкп масс-спепрометрв оФормллот вьцачей

свидетеJIьстЕ{t в соответст8цх с пР 50.2,006-94.
8.3 Масс-спекФометры, не удоцIfiворяющле TpcfuBаrrrrлi васп}яцrх рекомев_

ддий, к экспrryатации Ее допускаqтся. Масс-спекФомстры Ёзымrцот из обращсяия.
Свцдетýльство о Еоверке Езымают я вьцд{rт извецеЕце о вепрйrо,щости с указалием
прrчцrr s соотвsтýтвЕи с IIP 50.2.006-94.

8.4 После ремоrта масс-спектромЕтры по,IIвергаýт поDерке.

и/"Нача,'Iьпик лабораторrп 009 ФГУП <<ВНИИМСл Е.В. Кулябива



ПРИЛОЖЕНИЕ

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНОГО РАСТВОРА

Методика преднtвначена дJuI приготовления контрольного раствора резерпина.

1 СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ПОСУДА, РЕАКТИВЫ
l. 1 Резерпин, ФС-42З267 -96.
l .2 Ацетонитрил дJuI жидкостной хроматографии, ТУ 6-09- l 4 -2| 6'7 -84.
1.3 Весы лабораторные по ГОСТ Р 5З228-2008, класс точности -I.
1.4 Колбы мерные вместимостью 2-1000-2 по ГОСТ |770-74.
1.5 Пипетки градуированные вместимостью 1-1-2-1 по ГОСТ 29227-9|.
1.6 Стакан вместимостью 50 мл по ГоСТ 25зз6-82.

2 процЕдурА приготовлЕниrI
2.| Приготовление исходного раствора резерпина с массовой концентрацией

10 мг/дм3
Взвешивают в стакане l0,0 мг резерпина, добавляют 25 смЗ ацетоIIитрила, пере-

мешивают. Полуrенный раствор переносят в мерную колбу вместимостью 1000 см'.
Ополаскивают стакан ацетонитрилом, раствор переносят в мерную колбу, доводят до
метки ацетонитрилом, перемешивilют.

2.2 Приготовление раствора резерпина с массовой концентрацией 0,01 мг/ дм3
l см3 раствора, приготовленного по 2.1, переносят в мерЕую колбу вместимостью

1000 см3 и доводят до метки ацетонитрилом.

2.3 Приготовление контрольного раствора резерпина с массовой концентрацией
0,00001 мг/ дvr3 (l0 фг/мкл)

1 см3 раствора, приготовленного по п.2.2, переносят в мерную колбу вместимо-
стью 1000 сr' I,t доводят до метки ацетонитрилом.

Погрешность приготовления контрольного раствора+ 5 Yо.



ПРИЛОЖЕНИЕ

7

2

ПРОТОКОЛ ПОВЕРКИ

Масс-спектрометр

Зав.номер

.Щата выпуска

,Щата поверки

Условия поверки:

температура окружающего

относительнаJI влажность

воздуха ос

%

1.

2.

РЕЗУЛЬТАТЫ ПОВЕРКИ

Результаты внешнего осмотра

Результаты опробования

'.rr"rrпчтаты 
проверки идентификационньж данньIх прогрtlммного обеспечения

3. Результаты опреДеления относительного среднего квадратического откJIонения вы-

ходного сигнаJIа (площали пика) масс-спектрометров при вводе пробы через хрома-

то

Значение относительного среднего
квадратического отклонения вьIход-
ного сигнала (площади пика), полу-

ченное при поверке,О/о

Предел допускаемьIх значений относи-
тельного среднего квадратического от-
кJIонения вьIходного сигнала (площади

пика), О/о

заключение

Поверитель

4.

2.1 Результаты определения отношения игна-г/ш

Определение чувствительности (от-
ношения сигна-п/шуtлt) ,rр" вводе про-

бы через хроматограф, полl.ченное при
повеDке

Предел допускаемьIх значений чувстви-
тельности (отношения сигна-r/шум) при

вводе пробы через хроматограф, не менее

Идентификационные данные

кtulионное наименование По

Номер версии (идентификационньй но-

вой идентификатор ПО

Алгоритм выtIисления идентификатора
по


